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(S)  Verfahren  zur  Herstellung  von  Zeolith  A. 
Kristallines  Zeolithpulver  des  Typs  A  wird  als  Phosphat- 

substitut  in  Waschmitteln  eingesetzt.  Für  diesen  Verwen- 
dungszweck  ist  es  vorteilhaft,  wenn  das  kristallineZeolithpul- 
ver  des  Typs  A  einen  definierten  mittleren  Teilchendurch- 
messer  4,  3 bis  8,  5  µm  sowie  eine  definierte  enge  Teilchen- 
größenverteilung  aufweist. 

Durch  eine  bestimmte  Reihenfolge  bei  der  Zugabe  der 
Reaktanten  bei  der  Fällung  des  Zeolithen  A  werden  diese 
Erfordernisse  des  Produktes erfüllt.  Dabei  wird  in  eine Vorlage 
aus  Wasser  Natriumaluminatlauge  und  Wasserglaslösung 
gleichzeitig  und  anschließend  nach  einer längeren  Rührphase 

weitere  Natriumaluminatlauge  und  weitere  Wasserglaslö- 
sung  hinzugegeben. 

Der  maximale  Gritgehalt  des  erhaltenen  Zeolithpulvers 
des Typs A beträgt 0,2% 



Die  E r f i n d u n g   b e t r i f f t   e i n   V e r f a h r e n   zur   H e r s t e l l u n g  

von  k r i s t a l l i n e m   Z e o l i t h p u l v e r   des  Typs  A .  

Z e o l i t h   A  i s t   e i n   k r i s t a l l i n e s   A l k a l i a l u m i n i u m s i l i k a t  

und  e n t s p r i c h t   in  s e i n e r   Z u s a m m e n s e t z u n g   der   F o r m e l  

w o b e i   M  e i n   M e t a l l k a t i o n ,   n  s e i n e   W e r t i g k e i t   und  y  
e i n   Wer t   b i s   zu  6  b e d e u t e n .  

Z e o l i t h   A  g e w i n n t   in  z u n e h m e n d e m   Maße  an  B e d e u t u n g  
a l s   P h o s p h a t - S u b s t i t u t   in  W a s c h m i t t e l n .   Für   d i e s e n  

A n w e n d u n g s z w e c k   i s t   es  w ü n s c h e n s w e r t ,   daß  das  k r i s t a l -  

l i n e   Z e o l i t h p u l v e r   des   Typs  A  e i n e   m ö g l i c h s t   e i n h e i t -  

l i c h e   T e i l c h e n g r ö ß e ,   d . h .   e i n e   m ö g l i c h s t   enge  T e i l c h e n -  

g r ö ß e n v e r t e i l u n g s k u r v e   a u f w e i s t .  

G e g e n s t a n d   de r   E r f i n d u n g   i s t   e in   V e r f a h r e n   zur   H e r s t e l -  

l u n g   e i n e s   k r i s t a l l i n e n   Z e o l i t h p u l v e r s   des  Typs  A  m i t  

e i n e m   m i t t l e r e n   T e i l c h e n g r ö ß e n d u r c h m e s s e r   von  4 ,3   b i s  

8 ,5   gm,  w e l c h e s   d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t   i s t ,   daß  man 



in  e i n e   V o r l a g e   aus   8  b i s   10  V o l u m e n t e i l e n   W a s s e r   2  b i s  

8  V o l u m e n t e i l e   N a t r i u m a l u m i n a t l a u g e   m i t   e i n e r   K o n z e n -  

t r a t i o n   von  50  b i s   200 ,   v o r z u g s w e i s e   90  b i s   150  g / l  

Al2O3  und  30  b i s   150,   v o r z u g s w e i s e   60  b i s   100  g / l   N a 2 0  

und  0 ,6  b i s   3 ,5   V o l u m e n t e i l e   W a s s e r g l a s l ö s u n g   m i t   e i n e r  

K o n z e n t r a t i o n   von  90  b i s   120 ,   v o r z u g s w e i s e   100  b i s   110  g / l  

Na2O  und  330  b i s   3 8 0 ,   v o r z u g s w e i s e   340  b i s   370  g / l   S i 0 2  

g l e i c h z e i t i g   u n t e r   R ü h r e n   in  e i n e m   Z e i t r a u m   von  5  b i s   15  

M i n u t e n   b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   von  30°C  b i s   70°C  h i n e i n g i b t ,  

a n s c h l i e ß e n d   w e i t e r e   15  b i s   35  M i n u t e n   r ü h r t ,   a n s c h l i e ß e n d  

u n t e r   R ü h r e n   w e i t e r e   8  b i s   26  V o l u m e n t e i l e   d e r s e l b e n   N a -  

t r i u m a l u m i n a t l a u g e   w ä h r e n d  e i n e s   Z e i t r a u m e s   von  3  b i s   1 5 0  

M i n u t e n   b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   von  30  b i s   70°C  h i n z u g i b t ,  

dann   w ä h r e n d   e i n e s   Z e i t r a u m e s   von  3  b i s   60  M i n u t e n   b e i  

e i n e r   T e m p e r a t u r   von  30  b i s   70°C  1,1  b i s   2 ,6   V o l u m e n t e i l e  

d e r s e l b e n   W a s s e r g l a s l ö s u n g   u n t e r   R ü h r e n   h i n z u g i b t ,   d i e  

g e s a m t e   R e a k t i o n s m i s c h u n g   b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   von  75  b i s  

110°C  20  b i s   180  M i n u t e n   n a c h r ü h r t ,   a b k ü h l t ,   das   k r i s t a l -  

l i n e   R e a k t i o n s p r o d u k t   a b f i l t r i e r t   und  t r o c k n e t .  

Das  e r f i n d u n g s g e m ä ß e   V e r f a h r e n   w e i s t   den  V o r t e i l   a u f ,  

daß  s i c h   i n n e r h a l b   des   a n g e g e b e n e n   B e r e i c h e s   des   m i t t l e r e n  

T e i l c h e n d u r c h m e s s e r s   von  4 ,3   b i s   8 , 5   µm  j e d e r   m i t t l e r e  

T e i l c h e n d u r c h m e s s e r   e i n s t e l l e n   l ä ß t ,   w o b e i   das   e r h a l t e n e  

k r i s t a l l i n e   Z e o l i t h p u l v e r   des   Typs   A  e i n e n   G r i t g e h a l t  

( T e i l c h e n   g r ö ß e r   45  µm  n a c h   M o c k e r )   von  m a x i m a l   0 ,2   % 

und  e i n   C a l c i u m b i n d e v e r m ö g e n   v o n  m i n d e s t e n s   140  mg  C a O / g  

Z e o l i t h   a u f w e i s t .  



B e i s p i e l   1 

In  e i n e m   R e a k t i o n s g e f ä ß   w e r d e n   10  1  W a s s e r   v o r g e l e g t .  

In  d i e s e   V o r l a g e   w e r d e n   g l e i c h z e i t i g   u n t e r   R ü h r e n   b e i  

e i n e r   T e m p e r a t u r   von  38°C  2  1  N a t r i u m a l u m i n a t l a u g e  

m i t   e i n e r   K o n z e n t r a t i o n   von  138  g /1   Na20  und  83  g / l  

Al2O3  und  2 ,5   1  W a s s e r g l a s l ö s u n g   mi t   e i n e r   K o n z e n t r a -  

t i o n   von  100  g /1   Na20  und  349  g /1   S i02  w ä h r e n d   e i n e r  

Z e i t   von  10  M i n u t e n   e i n g e g e b e n .   A n s c h l i e ß e n d   w i r d   n o c h  

w e i t e r e   30  M i n u t e n   g e r ü h r t .  

Danach   w e r d e n   b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   von  38°C  und  u n t e r  

R ü h r e n   w e i t e r e   18  1  N a t r i u m a l u m i n a t l a u g e   d e r s e l b e n   K o n -  

z e n t r a t i o n   w ä h r e n d   e i n e r   Z e i t   von  60  M i n u t e n   und  g l e i c h -  

z e i t i g   w e i t e r e   2 ,5   1  W a s s e r g l a s l ö s u n g   d e r s e l b e n   K o n z e n -  

t r a t i o n   w ä h r e n d   e i n e s   Z e i t r a u m e s   von  30  M i n u t e n   h i n z u -  

g e g e b e n .  

A n s c h l i e ß e n d   w i r d   noch   f ü r   60  M i n u t e n   b e i   e i n e r   T e m p e r a -  

t u r   von  95°C  n a c h g e r ü h r t .  

Danach   w i r d   das   R e a k t i o n s g e m i s c h   a b g e k ü h l t   und  das  k r i s t a l -  

l i n e   P r o d u k t   a b f i l t r i e r t   und  g e t r o c k n e t .  

Das  e r h a l t e n e   k r i s t a l l i n e   Z e o l i t h p u l v e r   des  Typs  A  w e i s t  

e i n e n   m i t t l e r e n   T e i l c h e n d u r c h m e s s e r   von  6,2  µm  a u f .   D . h . ,  

b e i   d e r   m i t t e l s   d e r   C o u l t e r   C o u n t e r s   g e m e s s e n e n   T e i l c h e n -  

v e r t e i l u n g s k u r v e   l i e g t   d e r   Wert  f ü r   50  %  b e i   6,2  µm. 

Für   den  Wer t   10  µm  w i r d   e i n e   Menge  von  4  % und  f ü r   d e n  

Wert   15  µm  w i r d   e i n e   Menge  von  2  %  e r m i t t e l t .  

Der  G r i t g e h a l t   ( T e i l c h e n   übe r   45  µm)  b e t r ä g t   nach  M o c k e r  

0 , 0 1 4   %.  Das  C a l c i u m b i n d e v e r m ö g e n   b e t r ä g t   154  mg  CaO/g  Z e o -  

l i t h .  



V e r f a h r e n   z u r   H e r s t e l l u n g   e i n e s   k r i s t a l l i n e n   Z e o l i t h -  

p u l v e r s   des   Typs   A  m i t   e i n e m   m i t t l e r e n   T e i l c h e n d u r c h -  

m e s s e r   von  4 ,3   b i s   8 , 5   µm,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a ß  

man  in  e i n e   V o r l a g e   aus   8  b i s   10  V o l u m e n - T e i l e n   W a s s e r  

2  b i s   8  V o l u m e n t e i l e   N a t r i u m a l u m i n a t l a u g e   m i t   e i n e r  

K o n z e n t r a t i o n   von  50  b i s   200  g / l   A l 2 0 3   und  30  b i s  

150  g / l   Na2O  und   0 ,6   b i s   3 ,5   V o l u m e n t e i l e   W a s s e r g l a s -  

l ö s u n g   m i t   e i n e r   K o n z e n t r a t i o n   von  90  b i s   120  g / l   N a 2 0  

und  330  b i s   380  g / l   SiO2  g l e i c h z e i t i g   u n t e r   R ü h r e n   i n  

e i n e m   Z e i t r a u m   von  5  b i s   15  M i n u t e n   b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r  

von  30  b i s   70°C  h i n z u g i b t ,   a n s c h l i e ß e n d   w e i t e r e   15  b i s  

35  M i n u t e n   r ü h r t ,   a n s c h l i e ß e n d   u n t e r   R ü h r e n   w e i t e r e   8  b i s  

26  V o l u m e n t e i l e   d e r s e l b e n   N a t r i u m a l u m i n a t l a u g e   w ä h r e n d  

e i n e s   Z e i t r a u m e s   von  3  b i s   150  M i n u t e n   b e i   e i n e r   T e m p e r a -  

t u r   von  30  b i s   70°C  h i n z u g i b t ,   g l e i c h z e i t i g   o d e r   a n -  

s c h l i e ß e n d   w ä h r e n d   e i n e s   Z e i t r a u m e s   von  3  b i s   60  M i n u t e n  



b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   von  30  b i s   70°C  1,1  b i s   2 , 6  

V o l u m e n t e i l e   d e r s e l b e n   W a s s e r g l a s l ö s u n g   u n t e r   R ü h r e n  

h i n z u g i b t ,   d i e   g e s a m t e   R e a k t i o n s m i s c h u n g   b e i   e i n e r  

T e m p e r a t u r   von  75  b i s   110°C  20  b i s   180  M i n u t e n   n a c h -  

r ü h r t ,   a b k ü h l t ,   das   k r i s t a l l i n e   R e a k t i o n s p r o d u k t   a b -  

f i l t r i e r t   und  t r o c k n e t .  
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